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Dispositif de pompage par getter non fevaporable et proc6d6 
de mlse en oeuvre de ce getter . 

La pr6sente invention concerne des perf ectionnements 
apport6s au pompage par getter non evaporable (NEG) pour 
cr§er un vide tres pouss6 dans une enceinte d§f inie par une 
paroi m6tallique susceptible de relacher du gaz & sa 
surface. 

Dans un systeme metallique etuvable dans lequel doit 
etre realist un vide tres pouss6 (c'est-d-dire un vide d f au 
moins 10" 10 Torr, voire d ' un ordre de grandeur de 10" 13 a 1CT 14 
Torr), les parois metalligues de l 1 enceinte a vide consti- 
tuent une source inepuisable de gaz. L'hydrogene contenu 
dans le metal de construction (par exemple acier inoxydable, 
cuivre, alliage d -aluminium) diffuse librement dans I'fepais- 
seur du m6tal et est relache a la surface dfefinissant 
1* enceinte. De meme, lorsque les parois de la chambre a vide 
sont bombardfees par des particules ( rayonnement de synchro- 
ton, Electrons ou ions) -comme c'est la cas dans les 
acc616rateurs de particules-, il en resulte 1' expulsion 
aussi d'espfeces moleculaires plus lourdes, telles que CO, 
C0 2 , CH 4 , produites en surface apres dissociation d'hydrocar- 
bures, carbures et oxydes. 

Le niveau de vide obtenu dans 1' enceinte est done 
defini par I'fequilibre dynamique entre le degazage a la 
surface definissant l'enpeinte et la vitesse de pompage des 
pompes utilisees. L'obtention d'un vide eleve implique a la 
fois une grande proprete de la surface de 1' enceinte 
reduisant 1' Emission de gaz et une vitesse de pompage 
61ev6e. Pour les systemes a vide des accelerateurs de 
particules dont les chambres sont gen6ralement de petite 
section, les pompes doivent etre rapprochfees les unes des 
autres ou bien il faut mettre en oeuvre un pompage continu, 
afin de surmonter la limitation de conductance. 

Dans ces conditions, pour parvenir a obtenir un vide 
aussi pouss6 que possible, il est connu de completer le vide 
produit par des pompes m6caniques en effectuant un pompage 
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complementaire a l'aide d'un getter dispose dans 1' enceinte: 
ce materiau est capable de produire des composes chimique- 
ment stables par reaction avec les gaz presents dans une 
enceinte a vide (notamment H 2 , 0 2 , CO, C0 2 , N 2 ) et cette 
reaction donne lieu a la disparition des especes moleculai- 
res concernees , ce qui correspond a un ef f et de pompage. 

Pour que la reaction chimique souhaitee puisse 
effectivemerit se produire, il est necessaire que la surface 
du getter soit propre, c'est-a-dire exempt e de toute couche 
de passivation formee lors de 1' exposition du getter a 1 'air 
ambiant. Cette couche de passivation peut notamment etre 
eliminee en diffusant les gaz de surface (o 2 principalement ) 
a 1* inter ieiir. du getter par chauffage (processus d« activa- 
tion du getter qui est alors denomme getter non evaporable: 
NEC). Les getters non evaporables presentent 1 'f avantage de 
pouvoir etre realises sous forme d'un ruban que 1' on peut 
alors mettre en place tout le long de l' enceinte a vide de 
sorte qu'il en resulte un effet de pompage distribue. 

Toutefois, quel que soit le processus de pompage mis 
en oeuvre, et malgre l'efficacite du pompage reparti que 
permet d'effectuer la mise en oeuvre d'un getter non 
evaporable, le niveau de vide susceptible d'etre obtenu dans 
l'enceinte reste defini par 1 ' equilibre dynamique entre la 
vitesse de pompage (quels que soient les moyens mis en 
oeuvre) et la vitesse de degazage de la surface metal lique 
de l'enceinte (quelle qu' en soit la cause) ';. autrement dit 
pour une vitesse de pompage donnee, le niveau de vide reste 
tributaire du taux de degazage dans l'enceinte. 

L ' invention a done pour but de proposer une solution 
perfectionnee qui permette de resoudre ce probleme et qui, 
en raison du taux de degazage se produisant dans 1 'enceinte,' 
accroisse notablement l'efficacite des moyens de pompage mis 
en oeuvre et conduise a une amelioration de plusieurs ordres 
de grandeurs du niveau de vide susceptible d'etre cree dans 
l'enceinte. 

A ces fins, il est propose conformement a l'inven- 
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tion que au inoins la quasi total! t§ de la surface de la 
pairoi ,m6talligue definissant 1 'enceinte . soit recouverte 
d'une couche mince de getter non 6vaporable d6posee sous 
vide, notamment par pulvferisation cathodique. 

Cette couche de getter constitue un 6cran qui inhibe 
le d6gazage du m6tal de la parol de l'enceinte, sans en 
produire a son tour* En outre, dans les chambres des 
acc61£rateurs de particules, c'est cette couche qui subit 
les impacts des particules en mouvement et qui, formant 
6cran, empeche la liberation d'especes moleculaires suscep- 
tible de polluer le vide dans l'enceinte. II en rfisulte que/ 
par ce moyen, on empeche, au moins dans une grande mesure, 
le degazage, quelle qu ' en soit la cause/ dans l'enceinte. 

De plus, un getter mis en oeuvre sous la forme d'une 
telle couche conserve 1 1 avantage d'un pompage reparti de 
fagon uniforme et est moins susceptible qu'un depot par 
poudre pressfee de relScher des particules sblides dont 
1'effet peut etre nefaste pour certaines applications. 

Enfin, une couche de getter con forme a l'invention 
n 1 occupe aucun espace sensible, et of f re 1 ' avantage de 
procurer un effet de pompage sous un encombremerit nul, ce 
qui permet sa mise en oeuvre meme dans des cas ou les 
contraintes ggom6triqu.es interdiraient l'emploi d'un getter 
sous forme de ruban. De meme, dans les machines £ Electrons, 
la conception de la chambre & vide pourrait etre grandement 
simplififee par 1' Elimination du canal lateral de pompage 
devenu inutile. 

Pour que i 4 ef f icacitfe du getter en couche mince 
puisse cpnduire a I'effet de pompage optimum recherche, le 
mat&riau utilise possede certaines caracteristiques Isoldes 
ou combinees en tout ou partie. 

Le mat6riau doit bien entendu poss^der un grand 
pouvpir d' adsorption pour les gaz chimiquement reactifs 
presents dans 1' enceinte malgrd I'effet de barri^re procure 
par la couche mince. 

Le mat§riau doit posseder egalement un grand pouvoir 
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d ' absorption et une grande diffusivite pour l'hydrogene, 
avec capacite a former une phase hydrure. II doit, en outre, 
presenter une pression de dissociation de la phase hydrure 
infer ieure a 10* 13 Torr a environ 20 *'C. 

Le materiau doit egalement pos seder une temperature 
deactivation aussi basse que possible, compatible avec les 
temperatures d ' etuvage des systemes a vide ( environ 4 OCT C 
pour les chambres en acier inoxydable, 200-250 e C pour les 
chambres en cuivre et alliage d'aliminium) et compatible 
avec la stabilite du materiau a 1 'air, a environ 20' C ; dans 
ces conditions, d'une facon generale la temperature deacti- 
vation doit etre au plus egale a 400°C. 

Le materiau doit enfin posseder une grande solubi- 
lite, superieure a 2 %, pour l'oxygene afin de permettre 
1' absorption de la quantite d'oxygene pompee en surface lors 
d'un grand nombre de cycles d'activation et d 1 exposition a 
l'air. Par exemple, avec une couche de getter non evaporable 
de 1 um d'epaisseur et une epaisseur de 20A d'oxyde forme en 
surface a chaque exposition, une concentration d'oxygene de 
2 % dans le getter serait atteinte apres environ 10 cycles, 
sans compter les autres gaz pompes pendant 1' operation sous 
vide ; des couches plus epaisses pourraient etre envisagees, 
mais elies seraient plus longues a deposer et leur adhesion 
pourrait devenir moins bonne. 

En definitive, le titane et/ou le zirconium et/ou le 
hafnium et/ou le vanadium et le scandium qui presentent une 
limite de solubilite, pour 1 'oxygene, A la temperature ambian- 
te, superieure a 2 % peuvent constituer des getter non eva- 
porables appropries pour constituer un revetement en couche 
mince dans le cadre de 1' invention. On notera que le titane, 
le zirconium et le hafnium ont une solubilite pour 1 ' oxygene 
voisine de 20 %, tandis que le vanadium et le scandium 
presentent une grande diffusivite pour les gaz. On peut bien 
entendu retenir egalement, isolement ou en association avec 
au moins un des corps precites, tout alliage comprenant au 
moins un des corps, de maniere a combiner les ef fets 
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obtenus, voire a obtenir des effets nouveaux ne resultant 
pas directement du cumul des effets individuels. 

A titre d'exemple, le titane est activable & 400°C, 
le zirconium a 300°C et 1/alliage Ti 50 % - Zr 50 % a 250°C. 
Une activation & ces temperatures pendant deux heures r§duit 
de quatre ordres de grandeur le taux de desorption induit 
par un bombardement d ' Electrons d'une fenergie de 500 eV et 
produit des vitesses de pompage pour CO et C0 2 de I'ordre de 
1 Is" 1 par cm 2 de surface. 

II faut ajouter comme avantage supplementaire que la 
mise en oeuvre d'un getter sous forme d f une couche mince 
adh^rant a un substrat metallique fait jouer a ce dernier le 
role de stabilisateur thermique apte a limiter la tempera- 
ture dans la couche mince. Cette disposition est tres 
avantageuse car elle permet d'utiliser, en tant que getter, 
des materiaux a pyrophoricite elevee sans qu*il se pose de 
probl^mes de security en raison de I'effet de stabilisation 
confere par le substrat dont la capacite thermique est 
grande par rapport a la chaleur de combustion de la couche 
mince de getter. 

On peut enfin hoter que 1 1 utilisation d'un getter 
non 6vaporable sous forme de couche mince off re la possibi- 
lite de creer des materiaux thermodynamiquement instables, 
ce qui 61argit le domaine du choix du materiau optimum en 
tant que getter. Cette possibility peut etre exploit£e de 
facjon simple en mettant en oeuvre une techniquie de pulveri- 
sation cathodique simultanee de plusieurs corps, a 1 1 aide 
d'une cathode composite dont il est question plus loin. 

Selon un second de ses aspects, I'invention propose 
un proc£de pour la mise en oeuvre d'un getter non evaporable 
afin de creer un vide tres pousse dans une enceinte def inie 
par une parol m6tallique susceptible de relacher du gaz a sa 
surface, lequel procede comprend les etapes qui suivent : 
a) on nettoie 1' enceinte ; on introduit le ■ dispositif de 
d§p6t en couche mince a l'int6rieur de 1 ' enceinte ; on 
cr6e un vide relatif dans 1' enceinte ; on effectue un 
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etuvage de 1' enceinte afin d'evacuer la plus grande 
partie possible de la vapeur d'eau ; puis on effectue le 
dep6t du getter en uhe couche mince sur au moins la plus 
grande partie de la surface de la parol definissant 
5 1' enceinte ; 

b) on retablit la pression atmospherique dans 1' enceinte ; 
et on extrait le dispositif de depot hors de 1' enceinte ; 

c) on assemble 1' enceinte revetue interieurement de la 
couche mince de getter au sein de 1 ' installation qu'elle 

10 doit equiper ; on cree un vide relatif ; on realise un 

etuvage de 1 ' installation a la temperature voulue tout en 
maintenant 1' enceinte a une temperature inferieure a la 
temperature d' activation du getter ; 

d) on arrete 1 ' etuvage de 1 ' installation et simul tenement on 
eleve la temperature de 1 'enceinte jusqu ' a la temperature 
d ' activation du getter que l'on maintient pendant une 
duree predeterminee (par exemple 1 a 2 heures) ; et enfin 
on ramene la temperature de 1' enceinte a la temperature 
ambiante. 

A la f in de cette procedure, la surface de la couche 
mince de getter est propre et son degazage thermique ou 
induit par bombardement de particules (ions, electrons, ou 
lumiere de synchrotron) est fortement reduit. En meme temps 
apparait un phenomene de pompage moleculaire du a la 
reaction chimique, sur la surface de la couche de getter, 
des gaz presents dans 1* enceinte. 

Pour effectuer le depot du getter en couche mince 
sur la surface de la parol de 1' enceinte, on peut certes 
avoir recours a un processus d' evaporation sous vide ; 
toutefois un tel processus semble difficile a controler de 
fa?on efficace pour constituer une couche uniforme et 
homogene en particulier lors.du depot simultane de plusieurs 
corps, et 11 semble en pratique plus avantageux d ' avoir 
recours a un processus de pulverisation cathodique qui 
autorise un controle beaucoup efficace des conditions de 
formation de la couche mince. 
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De plus, un processus de pulverisation cathodique 
permet de deposer simultanement plusieurs materiaux pour 
former un getter de type alliage combinant des materiaux 
ayant des caracteristiques optimales differentes dont on 
recherche le cumul, comme indique plus haut. Pour ce faire, 
on constitue une cathode, destihee a etre disposee centrale- 
ment dans 1* enceinte, qui peut etre constituee par une 
torsade de plusieurs (par exemple deux ou trois) fils 
metalliques des materiaux, respectifs de 1' alliage que l'on 
souhaite former. Le recours a une cathode composite aihsi 
constituee permet le depot simultane de plusieurs metaux et 
done de creer art if iciellement un alliage de materiaux 
thermodynamiquement instables qu'il ne serait pas possible 
d ' obtenir par d ' autres voies traditionnelles. 
15 Les moyens proposes par 1* invention off rent la 

possibility inegalee de produire des vides pouss6s de 10* 10 
a 10'" Torr pour des applications de laboratoire, pour 
1' isolation thermique et/ou phonique et pour les systemes 
d' analyse de surface, surtout lorsqu'ils sont utilises pour 
20 des materiaux reactifs. Toutefois, il faut noter que la raise 
en oeuvre de 1' invention dans des systemes a vide souvent 
exposes a 1 'atmosphere ou operant sous des vides peu pqusses 
conduirait tres rapidement a la saturation de la surface du 
getter en couche mince et que les avantages mentionnes plus 
25 haut ne pourraient pas etre atteints. 

Plus specif iquement, un domaine d ' application 
particulierement interessant de 1/ invention est constitue 
par l'obtention et l'entretien sur une longue duree de temps 
d'un vide pousse dans les accelerateurs/accumulateurs de 
particules dont la peri ode de cenditionnement par circula- 
tion de faisceau de particules serait alors ef facee et dans 
lesquels les problemes d • instabilite du vide seraient 
elimines. 
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REVEND I CAT IONS 

1. Dispositif de pompage par getter non evaporable 
pour creer un; vide tres pouss6 dans une enceinte d6finie par 
une parol m6tallique susceptible de rel§cher du gaz & sa 
surface, 

caract6ris6 en ce qu'au moins la quasi totality de la 
surface de la paroi mytallique dfefinissant 1' enceinte est 
recouverte d'une couche mince de getter non Evaporable 
dfepos^e sous vide, notamment par pulverisation cathodique. 

2. Dispositif de pompage selon la revendication 1, 
caract6ris§ en ce que le getter non evaporable possede : 

- un grand pouvoir d 1 adsorption pour les gaz presents dans 
1' enceinte, et/ou 

- une grande solubility pour 1 1 oxygene d'au moins 2 %, et/ou 

- un grand pouvoir d f absorption et une grande diffusivite 
pour i'hydrog6ne, et/ou 

-une capacity £ former une phase hydrure, et/ou 

- une pression de dissociation de la phase hydrure qui est 
inferieure a 10~ 13 Torr a environ 20°C, et/ou 

- une temperature d ' activation au plus egale a 400 °C et 
aussi basse que possible en compatibility avec sa stabi- 
lity a I'air a environ 20 P C. 

3. Dispositif de pompage selon la revendication 1 ou 
2, caractyrise en ce que le getter non yvaporabie est choisi 
parmi le titane et/ou le zirconium et/ou le hafnium et/ou le 
vanadium et/ou le scandium et/ou un alliage comprenant au 
moins un de ces derniers . 

4. Procydy pour la mise en oeuvre d'un getter non 
evaporable a fin de crfeer un vide tres poussy dans une 
enceinte definie par une paroi metallique susceptibly de 
relacher du gaz a sa surface, 

caracterise par la succession des ytapes qui suivent : 

a) on effectue un dep6t d 1 une couche mince de getter non 
evaporable sur au moins la plus grande partie de la 
surface de la paroi de 1 'enceinte, 

b) on assemble l f enceinte avec un systeme a vide, on fait le 
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vide £ l'aide du systeme a vide, on effectue un etuvage 
du systeme a vide a une temperature donnee tout en 
maintenant 1 ! enceinte £ une temperature inf6rieure & la 
temperature d ! activation du getter non Evaporable, 
c) oh arrete l'fetuvage du systeme a vide, et simultanEment 
on 616ve la temperature de 1' enceinte jusqu'a la tempera- 
ture deactivation, on maintient cette temperature pendant 
une dur§e predeterminee appropriee pour rendre propre la 
couche de getter non evaporable, puis on abaisse la 
temperature jusqu'& la temperature ambiante. 

5. Procede selon la revendication 4, caracteris6 eh 
ce qu'a l'etape a/, le d6pot de la couche de getter non 
evaporable est effectue par pulverisation cathodique. 

6. ProcedE selon la revendication 5 pour deposer une 
couche de getter non evaporable constitue par un alliage de 
plusieurs materiaux, 

caracterise en ce qu'on utilise une cathode, dispos6e 
centralement dans I'enceinte, qui peut etre constitute par 
plusieurs fils des materiaux respectifs de l'aliiage 
torsades les uns autour des autres. 
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